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^V; Le dispositif propose avec cette invention comprend 
une ampoule (4) au fond d'un creuset (3) de cristallogenese 
par solidification progressive d'un liquide, et un moyen de 
chauffage particulier (9) pour r£gler ia temperature du volu- 
me de cette poche gazeuse et instaurer une surpression au 
fond du creuset par rapport au sommet pour garantir une 
contraction du cristal (2) au moment de sa solidification et 
gviter ies dgfauts dans ies cristaux. En supprimant un circuit 
de reglage de pression reliant ces deux regions extremes 
pour etablir directement la surpression, on simplifie grande- 
ment la disposition tout en evitant des condensations de 
portions vaporis6es du cristal dans des tuyauteries. 
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DISPOSITIF ET PROCEDE DE CRISTALLOGENESE 

DESCRIPTION 

Cette invention a trait a un dispositif et 
k un proced<§ de cristallogen^se, dans lequel un corps 
liquefie de la composition du cristal k former est 
enferme dans un creuset et laiss6 & se solidifier en 
presence d'un germe ayant la structure cristalline a 
creer, afin que cette structure soit reproduite par le 
corps k mesure qu'il se solidifie. Dans une variante du 
proc<§de, un lingot du corps est depose a 1'etat solide 
dans le creuset et on le liquefie par tranches par un 
moyen de chauffage mobile le long du creuset en 
s'eloignant du germe : le corps se solidifie 
progressivement k partir du germe, dont il prend encore 
la structure cristalline. Le corps d'origine ainsi 
transforme en cristal est ensuite recupere en ouvrant 
le creuset. Plusieurs expressions concretes de ces 
proc^des ont 6te congues dans l'industrie. 

Le brevet frangais 2 757 184, qui constitue 
l'art ant<§rieur connu le plus proche, enseigne que la 
solidification du cristal cause certaines difficulty 
puisque son coefficient de contraction est different de 
celui du creuset quand il se refroidit, ce qui produit 
des contraintes mecaniques, des defauts dans les 
cristaux et parfois une rupture du creuset, m£me s'il 
se contracte moins que le cristal, puisqu'il adhere a 
lui. Ce brevet enseigne aussi qu'une solution peut §tre 
trouv^e en produisant une pression de gaz plus forte 
dans une partie de fond du creuset, ou le cristal se 
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forme, que dans une partie de sommet du creuset, qui 
surplombe le liquide et est aussi occupee par du gaz . 
Cette surpression produit automatiquement une 
contraction de la section du cristal au moment de sa 
solidification, et done un jeu entre le cristal et le 
creuset, qui s'616ve avec le niveau de 1' interface 
cristal-liquide a mesure que la solidification 
progresse. 

Cette invention-ci constitue un 

perfectionnement de la precedente : si le procede connu 
permet d'obtenir les objectifs affirmes, il presente 
certains inconvenients dus a 1' existence de 
canalisations menant aux deux regions extremes du 
creuset et permettant d'y instaurer la difference de 
pression souhaitee. II faut d'abord admettre que cette 
greffe d'un circuit de gaz sur le creuset impose des 
modifications de 1 ' appareillage et perturbe quelque peu 
les ^changes de chaleur ; mais surtout, on observe des 
condensations du corps devant former le cristal dans 
des parties froides des tuyauteries quand ces corps ont 
une tension de vapeur <§lev«§e, comme CdTe, GaAs, InP, 
GaP en particulier. La composition du cristal peut en 
§tre affectde, et les tuyauteries finissent par §tre 
bouch6es. II serait concevable de maintenir 1' ensemble 
du circuit de gaz k une temperature suffisante pour 
interdire la condensation de ces corps, mais les 
difficultes techniques seraient considerables a cause 
de 1' elevation de cette temperature (1000°C par 
exemple) , et il n'existe pas de capteur de pression, 
pourtant n<§cessaire pour regler la difference de 
pression, qui r^sisterait a une telle chaleur. 
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Un objet essentiel de 1' invention est done 
de se passer du circuit de gaz sans renoncer a l'effet 
ben6fique de la difference de pression entre les deux 
parties du creuset. On utilise desormais un creuset 
5 ferm6 mais muni d'une poche gazeuse, appelee ampoule, 
chauff^e par un moyen particulier et reglable qui 
permet d'y modifier a volonte la temperature du gaz. 
L' ampoule communique k la partie de fond du creuset et 
y etablit la surpression voulue grace au chauffage de 

10 son contenu. On remplace done un reglage de pression 
par un reglage de temperature, plus facile k accomplir 
en pratique. Une observation visuelle de la 
solidification, et en particulier de 1' interface 
cristal-liquide, permet de s' assurer de la bonne 

15 qualite de la surpression sans recourir a un capteur. 

On passe maintenant au commentaire de la 
figure unique, qui illustre une realisation possible de 
1' invention. Le corps objet de la cristallogenese 
comprend une portion liquide 1 surmontant un cristal 2 

20 solidifi<§ dans un creuset 3 clos, de forme cylindrique 
et dressee ou inclinee. Le volume du creuset 3 inoccupe 
par le liquide 1 et le cristal 2 est empli d'un gaz 
neutre, qui ne r£agit pas avec 1 ' 6chantillon. La region 
de fond du creuset 3 est occup<§e par une ampoule 4 de 

25 ce gaz qui permet d'appliquer une difference de 
pression entre la region de fond du creuset 3 et une 
region de sommet 10 surplombant le liquide 1 et aussi 
empli du gaz neutre. 

Un dispositif de chauffage comprend trois 
30 fours 7, 8 et 9 superposes, environnant le creuset 3 et 
separ^s par des couches isolantes 11 et 12. Les deux 
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premiers fours 7 et 8 sont usuels dans l'art et 
permettent de realiser un precede de solidification de 
Brigdman, le four superieur 7 etant maintenu a une 
temperature superieure a celle du four median 8 et 
1' interface entre le cristal 2 et le liquide 1 etant 
situee a la frontiere entre les fours 7 et 8. Le four 
inferieur 9 est affect* au chauffage du gaz dans 
1' ampoule 4 et au reglage de sa pression en faisant 
varier la temperature. La pression de gaz dans la 
region de sommet 10 s'ajuste aux conditions de volume 
et de temperature a cet endroit, mais une surpression 
se maintient dans la region de fond du creuset en 
raison du chauffage plus fort du contenu de 1 'ampoule 
4. La suffisance de cette surpression peut etre 
verifiee en examinant la forme du menisque 6 forme par 
le liquide 1 a 1' endroit de son raccordement avec le 
cristal 2 : un menisque concave sera la preuve d'une 
surpression suffisante. Le moyen d' observation utilise 
peut etre une fibre optique 5 traversant localement la 
couche d'isolant 11. Le four inferieur 9 est regie pour 
rendre le chauffage qu'il pro duit plus ou moins intense 
en fonction de la forme du menisque 6. Enfin, la 
reference 13 designe un joint a labyrinthe compose de 
chicanes qui imposent un trajet sinueux aux ecoulements 
de gaz entre 1' ampoule 4 et la region de fond du 
creuset 3 qui est adjacente au cristal 2, afin de 
contrarier les echanges de chaleur entre ces deux 
volumes sans nuire a la communication des pressions. 

Dans un exemple ^ concret, on effectua la 
croissance d'un monocristal de CdTe de 10 m de long et 
de 5 cm de diametre selon la methode de Brigdman. Le 
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creuset 3 6tait en verre de silice transparent et un 
gerrae monocristallin de diametre tres legerement 
inferieur k celui du creuset fut place sous la charge a 
solidifier. Au debut de la solidification, la tension 
5 de vapeur du liquide 4tait de 1,5 atmosphere dans la 
region de sommet 10, qui 6tait portee a une temperature 
d' environ 1150°C alors que la tension de vapeur au 
niveau du menisque 6 etait d'une atmosphere k la 
temperature de fusion du CdTe de 1100°C. La pression 

10 dans 1' ampoule 4 devait done assurer et la pression de 
1,5 atmosphere dans la region de sommet 10 et la 
surpression de la region de fond du creuset 3 pour 
former la contraction du cristal 2 et le menisque 6. De 
1' argon k 0,4 atmosphere avait <§te insuffl<§ dans le 

15 creuset 3 avant de le sceller. Dans ces conditions, on 
chauffa 1' ampoule 4 a 1200°C k l'aide du four inferieur 
9 pour faire fonctionner correctement le dispositif. 

Le proc^de de 1' invention est compatible 
avec la presence d'un lingot superieur a liquefier puis 

20 solidifier. 

Dans la realisation decrite du proced6, les 
fours 7, 8 et 9 sont mobiles le long du creuset 3, 
1' interface cristal 2- liquide 1 restant k hauteur de 
la couche d'isolant 11 et de la fibre optique 5, ce qui 

25 permet d'accomplir la solidification. Le four 9 est 
congu pour rester k hauteur de 1' ampoule 4 ; il peut 
comprendre des portions etagees mises tour a tour en 
service quand elles passent devant 1' ampoule 4. II 
convient aussi de noter que 1' ampoule 4 pourrait rester 

30 immobile et etre chauffee par un four separe des fours 
de chauffage du corps a solidifier ; elle serait alors 
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d£f ormable. 
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REVINDICATIONS 

1. Dispositif de cristallogenese, 
comprenant un creuset (3) dans lequel un corps liquide 
(1) est mis k solidifier pour former un cristal (2) et 

5 des premiers moyens de chauffage (7, 8) environnent le 
creuset (3) devant au moins le corps liquide (1), 
caracterise en ce qu'il comprend une ampoule a gaz (4) 
communiquant avec une portion de fond du creuset et des 
seconds moyens de chauffage (9) reglables environnant 
10 1' ampoule. 

2. Dispositif de cristallogenese selon la 
revendication 1, caracteris6 en ce qu'il comprend un 
isolant thermique (12) entre les premiers et les 
seconds moyens de chauffage. 

!5 3. Dispositif de cirstallogenese selon 

l'une quelconque des revendications 1 ou 2, caracterise 
en ce qu'il comprend des moyens d' observation d'une 
interface (6) entre le liquide et le gaz. 

4. Dispositif de cristallogenese selon 
20 l'une quelconque des revendications 1 k 3, caracterise 

en ce que 1' ampoule communique au creuset par un 
passage k labyrinthe (13). 

5. Proc6d6 de cristallogenese avec un 
dispositif conforme a l'une quelconque des 

25 revendications pr^cedentes, comprenant une 

solidification progressive du corps liquide par un 
r^glage des premiers moyens de chauffage et une 
creation d'un jeu entre le corps solidifi<§ et le 
creuset en <§tablissant une surpression dans une region 

30 infer ieure du creuset, oil se trouve le corps solide, 
par rapport k une region de sommet du creuset, occupee 
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par du gaz, caracteris<§ en ce que la surpression est 
causae en reglant les seconds moyens de chauffage. 
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